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<§) Verfahren zur DurchfOhrung von chemischen Reaktio- 
nen und glelchzeitiger destillativer Zerlegung eines Pro- 
duktgemisches in mehrere Fraktionen mittels einer Destilla- 
tionskolonne, die in Teilbereichen durch in Langsrichtung 
wirksame Trenneinrichtungen, die eine Quervermischung 
von FIGssigkeits- und/oder Brudenstromen ganz Oder teil- 
weise verhindern, in einen Reaktionsteil und einen Destilla- 
tionsteil unterteilt 1st, wobei dem Reaktionsteil eln Oder 
mehrere Reaktanden und gegebenenfalls ein Katalysator 
zugefGhrt werden und aus dem Destillationsteil gleichzeitig 
eine Oder mehrere Mittels iederfraktionen, die aus Reaktan- 
den und/oder Reaktionsprodukten bestehen konnen, und 
die von Verunreinigungen durch Kopf- und Sumpffraktionen 
frei Oder weftgehend frei sind. dampfformig oder ffussig 
abgezogen werden. 
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Verfahren zur Durchfuhrung von chemischen Reaktionen und gleichzeitiger 
destillativer Zerlegung eines Produktgemisches in mehrere Fraktionen 
mittels einer Destillationskolbnne 

05 Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur DurchfOhrung von chemischen Reak- 
tionen und gleichzeitiger destillativer Zerlegung eines Produktgemisches 
in mehrere Fraktionen mittels einer Destlllationskolonne, die in Teilbe- 
reichen durch in LMngsrichtung wirksame Tr enneinrichtungen , die eine Quer- 
vermischung von Fliisslgkelts- und/oder Brudens trSmen ganz oder teilwelse 

10 verhindern, in elnen Reaktionsteil und einen De st illations teil unterteilt 
ist. r 

Die Durchfuhrung von chemischen Reaktionen in Destillationskolonnen, wo- 
bei chemische Reaktionen und destillative Stof f trennung sich uberlagem 

15 und im glelchen Raum nebeneinander ablaufen, 1st eine seit langem prakti- 
zierte Verfahrensfuhrung. HSufig bietet dlese Verfahrensfuhrung Vorteile 
hinsichtlich Energiebedarf und Investitionskosten im Vergleich zu Verfah- 
rensfUhrungeu, bei denen die Reaktlon und die destillative Stof f trennung 
in getrennten Verfahrensschritten, nMmllch Reaktion in elnem Reaktor und 

20 anschlieflende destillative Stoff trennung in einer Destlllationskolonne, 
stattf inden. Beisplele fur chemische Reaktionen, die vorteilhaf t in De- 
stillationskolonnen durchgef iihrt werden, sind Veresterungen, tinesterungen 
und Verseifungen sowie Acetallsierungen und Acetalspaltungsreaktionen. 
Besonders geeignet sind Destillationskolonnen flir Gleichgewichtsreaktio- 

25 nen, bei denen alle Reaktanden ahnliche Sledepunkte aufweisen, die Reak- 
tionsprodukte dagegen wesentlich hSher und/oder niedriger sieden. Jedoch 
auch bei Reaktionen, bei denen dieses optimale Siedeverhal ten nicht gege- 
ben ist, konnen Destillationskolonnen sinnvoll elngesetzt werden, da sie 
die Verwirklichung des giinstigen Gegenstroms der Reaktanden erm6glichen. 

30 Dadurch ergeben sich hdhere UmsStze als fur die direkte Vermischung ohne 
Gegenstrom. 

So kann belspielswelse bei einer Reaktion A+B (Reaktanden) ^=^CfD 
(Reaktionsprodukte), der Siedefolge A, C, B, D .r. nach ansteigenden Siede- 
35 temperaturen geordnet - und einem nicht im st&chiometrischen Verhaltnis 
sonde rn im tfberschuB zugefahrenen Reaktand A, aus der Destlllationsko- 
lonne als Kopfprodukt das Gemlsch aus A und C und als Sump fprodukt D abge- 
zogen werden. Zur destlllativen Zerlegung des Kopf produktes A und C ist 
eine weitere, nachgeschaltete Destlllationskolonne notwendig. Entspre- 
40 chendes gilt, wenn ein Reaktand die schwerstsiedende Komponente 1st. Auch 
hierbei ist bei g lei cher Siedefolge wie oben eine zusatzllche Destllla- 
tionskolonne erforderlich, urn den nicht umgesetzten Reaktanden B sowie 
das Reaktionsprodukt D in reiner Form zu gewinnen. Destillationskolonnen 
werden selbst in solchen Fallen elngesetzt, wo die Reaktionsprodukte 
Go/HB 
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weder Leichtestsieder noch Schwerstsieder sind. Bel einer Reaktion 
AfrB CHE), der Siedefolge A, C, D, B bedeutet dies, dafi hler zwei zu- 

sStzliche De s 1 11, 1 n tionsko lonne n zur Retnigung der Re akr Ions pr odukt e C und 
D gebraucht werden. Trotzdea ergeben sich auch hler oft Vorteile gegen— 
OS fiber der Reaktion in einea separaten Reaktor, da die Destillationskolonne 
die Ausnutzung des Gegenstroaprinzips enaSglicht and unter gftnstigeren 
Konzentrat ionsverhal tad ssen arbeitet. 

Dieses wichtige Prinzip der Ausnutzung des Gegenstroras wird jedoch in 
lO die sen Fallen durch die ffberlagerung von Reak tion und destillativer Trenn- 
aufgabe teilwelse nacbteilig beeinflufit; so fuhrt beisplelsweise la ztr- 
letztgenannten Fall eine Steigerung der Heizlelstung nicht in jedea Fall 
zu einer Verbes setting des Dmsatzes , denn infolge des hoheren Rue klauf ver- 
bal tnisses erfolgt eine starkere Verdunnung der Reaktanden und des Kata— 
15 lysators in der Reakt ions zone . 

Diese in der Fachliteratur blslang nicht beacbteten Ef fekte fuhren bei- 
splelsweise in dem Fall der Reaktion A+-B OH), der Siedefolge A, C, B, 
D und einea im fiber schufi gefabrenen Reakt and A, dazu, dafi ein best last es 

20 Ergebnis der Destillationskolonne binslcbtlicb Qasatz und En tnabaekonzeii- 
tration nicht nur bei einer fest vorgegebenen Heizlelstung sondern auch 
bei einer wesentlich hSheren Heizlelstung erhalten wird* Es sind zwei ver- 
schiedene BetrlebszustSnde mSglich- Der Grund fur dieses h5cbst Qber- 
raschende Verbal ten liegt, wie Simulationsrecbnungen ergaben, darin, dafi 

25 sich im einen Fall mit der niedrigeren Heizlelstung der Gegenstroa noch 
gut auswirken kann, wahrend er ia anderen Fall durch zu hohe ROckverai- 
schung abge schwach t wird. Es 1st ein aehrfacb hdberer Energieaufwand er* 
f order licb, ua die sen Fehler durch des tillatives Anreichern eines Reaktan- 
den wieder zu koapensieren. Hler geben die Vorteile der Destinations- 

30 kolonne weltgebend verloren. Aus dea Gescbilderten 1st zu entnehaen, dafi 
die unei ngeschrflnkte tJberlagerung von Reaktion und Destination nicht in 
jedem Fall sinnvoll 1st. 

Anfgabe der vorl legend en Erf indung 1st es, durch eine einfache KaBnahae, 
35 die variabel den verschiedensten Fallen von Dest illations kolonnen ange- 
pafit werden kann, zu erreichen, dafi die fur die Stoff trennung benStigte 
Destillationsenergie den Gegenstrom der R e a kta n den nicht unnStigerwelse 
Gber das gunstige Hafi hinaus beeinflufit. Zus2tzlich soil der Hachteil 
veraieden werden, der dadurch entsteht, dafi bei ungunstigea Siedeverhal- 
40 ten von Reaktanden und Re ak t ions pr odukt en zusStzliche Tr enn kolonnen zur 
Relnlgung der Produktstrorae erf order licb werden. 
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Dlese Aufgabe wird erf indungsgemSfl in Uberraschend eiufacher Welse da- 
durch gelBst, dafl dem Reaktionsteil ein oder mehrere Reaktanden und gege- 
benenf alls ein Katalysator zugefuhrt werden und aus dem Destillationsteil 
gleichzeitig eine oder mehrere Mittelsiederf raktionen, die aus Reaktandea 
05 und/oder Reaktionsprodukt en bestehen konnen, und die von V e runr e inigungen 
durch Kopf r- und Sumpff raktionen f rei oder weitgehend frei sind, dampf f5r- 
mig oder fliissig abgezogen werden. 

Wie in der Patentanmeldung 3 3 02 525.8 far den Fall einer einfaphen De- 
10 stillation beschrieben, enthait die Destillationskolonne in Teilberelchen 
in LUngsrichtung wirksame Trennvorrichtungen zur Verhinderung einer Quer- 
ve rmi schung von Fliissigkeits— und/oder Brttd ens trSmen. . 

Ein Ausfuhrungsbeispiel der Erfindung ist in der Zeichnung dargestellt 
15 und wird im folgenden nSher beschrieben. 

Es zeigen: 

Figur 1 ein schematisches Verfahrensfliefibild einer Destillationskolonne 
mit der Reaktion A+B C+D, Siedefolge A, C, B, D und einem 

20 nicht lm stacbiometrischen Verbal tnis sondern im Uberschufi zuge- 

fahrenen Reaktanden A zur destillativen Trennung der Produkt- 
strdme A, C und D, 

Figur 2 ein schematisches Verfahrensflieflbild einer Destillationskolonne 
mit der Reaktion A+B C+D, Siedefolge A, C, D, B zur destil*- 

25 lativen Trennung der Produktstrbme A, B, C und D. 

GemSfl Figur 1 wird eine Kolonne 1 durch eine in Llingsrichtung wirksame 
Trennelnrichtung 2 unterhjalb und oberhalb der Zulaufstellen fur die Reak- 
tanden A und B in einen Reaktionsteil 3 und einen Destillationsteil 4 
30 unterteilt. Eatsprechend der Siedefolge wird der leich tests iedende Reak- 
tand A am Kopf und das schwerstsiedende Reaktionsprodukt D am Sumpf der 
Kolonne entnommen. Da im Destillationsteil 4 die Reaktion unterdrttckt 
ist, ist es moglich, dort das mi tte Is iedende Reaktionsprodukt C in reiner 
oder weitgehend reiner Form abzuziehen. 

35 ■ - -. ■ - 

Wie Figur 2 zeigt, ist es bei der gleichen Anordnung auch moglich, bei 
d em besonders ungunstigen Fall, wenn beide Reaktionsprodukte weder die 
leich tests iedende noch die schwerstsiedende Fraktion sind und nach her- 
kSmmlicher Verfahrensweise zwei zusatzliche Destillationskolonnen ben5- 

40 tigt werden, mit einer Destillationskolonne die gestellte Aufgabe - nam- 
lich die Reaktionsprodukte C und D in reiner Form zu gewinnen - zu 15sen; 
wobel durch eine entsprechende Auf tei lung der Fliissigkeits- und Dampf- 
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str6me auf Re akt ions- und Destinations tell der Gegenstroa optimal zur 
Wirkung kommt and der Gesamtaafwand verringert werden kann. 

Durch diese Langsunterteilung wird die MBglichkelt ge schaf fen, elnen sepa- 

05 raten Kolo mien teil zu erhalten, in dem man die Re akt ion unter den fur sie 
optimal en Bedingungen hinsichtlich Heizleis tung , Ruckvermlschnng und Kata— 
lysatorkonzent ration ablaufen las sen kann. Der meist nichtf luchtige oder 
schwerf luchtige Katalysator (z.B. MineralsSure fur Veres terungen, Versei- 
f ungen, Acetalbildungen und — spaltungen oder Umacetallslerungen oder Alko- 

10 bo late fur Umes terungen) oder auch lelchtfluchtigen Katalysator <bei- 

spielswelse Chlorwasserstof f , Amei sens£ure ) l££t slch entsprechend seinea 
Si edeve rhal t en durch die Wahl seiner Zugabes telle gezielt in diesen De- 
stillationskolonnenteil - Reaktionsteil - einbringen. Wegen der geringe— 
ren Verdunnung des Kafalysators in dem Reaktionsteil ergeben sich im all* 

15 gemelnen Einsparungen hinsichtlich der bendtigten Katalysatormengen oder 
es werden elnfachere Kolonneneinbauten mSglich, die weniger Verweilzeit 
fur die Flussigkeit einstellen, z.B. FullkSrperkolonnen ans telle von text- 
reren Glocken— oder Ventilbodenkolonnen. Dies bletet auch Vorteile , wenn 
die Verweilzeit wegen der Tempera turempfindlichkeit der Produkte sSg- 

20 lichst klein seln soli* In dem dem Reaktionsteil gegenuberllegenden De- 
stinations teil kann die chemische Reaktlon verhindert werden, indem der 
Katalysator aus dlesem Bereich ferngehalten wird, was slch entweder in— 
folge seiner Hichtf luchti gkelt oder Leichtf luchtlgkelt von selbst erglbt 
oder aber durch besondere Haflnahmen wie beispielsweise gezlelte ZerstS- 

25 rung einer katalyslerenden Sfiure durch Zudosierung einer t*auge im Destil- 
latlonsteil erzlelbar ist und so nur destlllative Stoff trennungen ablau- 
fen. Empfindllche Stoff e, die durch den Katalysator leicht geschSdigt 
werden, kdnnen aus diesem Teil schonend abgetrennt werden. Die Seakt ions- 
zone kann gegebenenfalls berelts la Reaktionsteil gezielt elngegrenzt 

30 werden, indem man bei spiel sweise die Re akt ions zone nur auf den Bereich 
zwischen dm Zulauf stellen der Reaktanden beschrSnkt. 

Zur technischen Ausge s tal tung der in LSngsrlchtung wirksamen Tr enne inr ich— 
tung en kommen, wie in der Paten tanmeldung 33 02 525.8 geschildert, meh- 
35 rere MSglichkeiten in Betracht. Die einf achate Moglichkeit stellen ebene 
durchgehende Trennbleche dar. Gegebenenfalls kSrmen jedoch 2 konzen- 
trische oder nebeneinander angeordnete Destinations kolonnen benutzt 

werden. 

40 Die chemische Re akt ion kann auch in einer Destillatlonskolonne stattfin- 
den, bei der zur Erhdhung der Verweilzeit separate Verwellzeltbeh&lter 
auBerhalb der Destillatlonskolonne angeordnet werden, in dene a die Reak- 
tlon gegebenenfalls durch lonentauscher katalysiert wird. 




BASF Aktlengesellschaft - 5 - Q.Q "\^Q^% 8 

Einen be sonders wertvollen Vorteil bletet die tangsunterteilung der De- 
8 1 tl la tionsko lonne gem&fl der vorliegenden Erf Indung binsicbtlicb der Rein- 
he it der entnommenen Produkte. 
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Verf ahren zur Durch flihrung von chemlschen Reaktlonen und gleichze I ti- 
ger destillativer Zerlegung elnes Produktgemisches in mehrere Fraktio— 
nen mitt els einer De s tilla t ionsko lonne 9 die in Tellberelchen durch in 
LSngsrichtung wirksame Trennft-f nrichtungen , die eine Querve mis chung 
von Flussigkeits— und/oder BrOdens trdmen ganz oder teilweise verhin- 
dern, in einen Reakt ions tell und einen Destinations tell unterteilt 
1st, ^fldnrch g*»frf»™zeichTiet , dafi dem Reakt ions tell (3) ein oder reh- 
rere Reakt an den und gegebenenf alls ein Katalysator zugefuhrt werden 
und aus dem Destinations tell (4) gleichzeitig eine oder mehrere 
Mi t tels iederf raktionen, die aus Reakt and en und/oder Reakt ionsprodufc- 
ten bestehen kSnnen, und die von Verunrein 1 gungen durch Kopf- und 
Sumpff raktionen frei oder weitgehend frei sind, dampf fdrralg oder 
flusslg abgezogen werden. 

Vorrichtung zur DurchfUhrung des Verfahrens gera&fi Anspruch I, dadurch 
gek«»TmzM chnet , dafi Reakt ions teil (3) und Destinations tell (4) ge- 
melnsam in einer Destinations koloune angeordnet und durch in LSngs- 
richtung wirksa»e Trenneinrichtungen (2) voneinander getrennt sind. 

Vorrichtung zur Durch fuh rung des Verfahrens gemaB Anspruch 1, dadurch 
gekennzeichnet , dafi Reakt ions tell (3) und Destinations teil (4) teil- 
weise oder uber ihre GesamtlSnge als zwei voneinander getrennte De- 
s til la t ionsko lonnen ausgefuhrt sind. 
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